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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

@ Verfahren zur Herstellung von aliphatischen alpha,omega-Aminonitrilen 

(§) Verfahren zur Herstellung von aliphatischen alpha, 
omega-Aminonitrilen in Gegenwart eines Katalysators, 
der 

(a) Eisen oder eine Verbindung auf der Basis von Eisen 
oder deren Gemische enthalt und 

(b) von 0,01 bis 5 Gew.-% bezogen auf (a) eines Promotors 
auf der Basis von 2, 3, 4 oder 5 Elementen ausgewahlt aus 
der Gruppe bestehend aus Aluminium, Silizium, Zirkoni- 
um. Ti tan und Vanadium sowie 



(c) von 0 bis 0,5 Gew.-% bezogen auf (a) einer Verbindung 
auf der Basis eines Alkali- oder Erdalkalimetalls, enthalt 
dadurch gekennzeichnet, dafc das verwendete aliphati- 
sche alpha, omega-Dinitril 1,0Gew.-ppm oder mehr Phos- 
phor enthalt. 

Katalysatoren, die durch die Reduktion und gegebenen- 
falls anschlieBende Passivierung eines Magnetits erhalt- 
lich sind, wobei die Katalysatoren eine BET-Oberflache 
von 3 bis 10 m 2 /g, ein Gesamtporenvolumen von 0,05 bis 
0,2 ml/g, einen mittleren Porendurchmesser von 0,03 bis 
0,1 mm und einen Porenvolumenanteil im Bereich von 
0,01 bis 0,1 mm von 50 bis 70% haben. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifFt ein Verfahren zur Her- 
stellung von aliphatischen alpha,omega-Arninonitrilen in 
Gegenwart eines Katalysators, sowie Katalysatoren, die fiir 5 
die Hydrierung geeignet sind. 

Aus DE-A 44 468 93 ist ein Verfahren zur Herstellung 
von aliphalischen alpha,omega-Aminonitrilen durch par- 
tielle Hydrierung von aliphatischen alpha,omega-Dinitrilen 
bei erhohter Temperatur und erhohtem Druck in Gegenwart 10 
eines Losungsmittels und eines Katalysators bekannt, indem 
man einen Katalysator verwendet, der 

(a) eine Verbindung auf der Basis eines Metalles, aus- 
gewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Nickel, Cobalt, 15 
Eisen, Ruthenium und Rhodium, enthalt und 

(b) von 0,01 bis 25, vorzugsweise von 0,1 bis 5 Gew- 
%, bczogcn auf (a), cincs Promoters auf der Basis cincs 
Metalles, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus 
Palladium, Platin, Iridium, Osmium, Kupfer, Silber, 20 
Gold, Chrom, Molybdan, Wolfram, Mangan, Rhenium, 
Zink, Cadmium, Blei, Aluminium, Zinn, Phosphor, Ar- 
sen, Antimon, Bismut und Seitenerdmetalle, sowie 

(c) von 0 bis 5, vorzugsweise von 0,1 bis 3 Gew.-%, 
bezogen auf (a), einer Verbindung auf der Basis eines 35 
Alkalimetalles oder eines Erdalkalimetalles, enthalt, 

mit der MaBgabe, daB die Komponente (a) nicht auf der Ba- 
sis von Eisen oder Eisen und einem der Metalle, ausgewahlt 
aus der Gruppe, bestehend aus Cobalt, Ruthenium und Rho- 30 
dium, besteht, wenn (b) ein Promotor auf der Basis eines 
Metalles, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Titan, 
Mangan, Chrom und Molybdan, ist sowie mit der weiteren 
MaBgabe, daB, wenn als Komponente (a) eine Verbindung 
auf der Basis von nur Ruthenium oder Rhodium oder Ruthe- 35 
nium und Rhodium oder Nickel und Rhodium gewahlt wird, 
der Promotor (b) gewunschtenfalls entfallen kann. 

Nachteilig bei diesem Verfahren ist die Bildung von Ne- 
benprodukten, die sich nur sehr schwer von den al- 
pha,omega-Aminonitrilen, wie 6-Aminocapronitril oder ge- 40 
gebenenfalls weiteren Wertprodukten, wie Adipodinitril und 
Hexamethylendiamin im Falle von 6-Aminocaproniuil als 
alpha,omega-Aminonitril, abtrennen lassen. 

So bilden sich beispielsweise im Falle der Hydrierung 
von Adipodinitril zu 6-Aminocapronitril und Hexamethy- 45 
lendiamin in wechselnden Mengen unter anderem 1-Amino- 
2-cyanocyclopenten (ICCP), 2-Aminomethylcyclopentyla- 
min (AMCPA), 1,2-Diaminocyclohexan (DCH) und Bishe- 
j^memylenmamin_(BH 



bekannt, daB sich AMCPA und DCH nur sehr schwer von 50 
Hexamethylendiamin abtrennen lassen. 

Ferner ist die Standzeit der Katalysatoren bei diesem Ver- 
fahren nicht voll befriedigend. 

Die altere DE-Patentanmeldung 196 36 765.4 beschreibt 
ein ahniiches Verfahren wie die vorliegende Anmeldung, je- 55 
doch ist bei dem in 196 36 765.4 beschriebenen Verfahren 
die 6-Aminocapronitril (ACN)-Selektivitat von dem Alter 
(Standzeit) der verwendeten Katalysatoren abhangig, es sei 
denn, man trennt den Phosphor im eingesetzten Adipodini- 
tril (ADN) vorher ab. Die Phosphor-Abtrennung ist aber 60 
technisch aufwendiger und es ist wiinschenswert diesen 
Schritt zu umgehen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein 
Verfahren zur Herstellung von aliphatischen alpha,oniega- 
Aminonitrilcn durch particllc Hydrierung von aliphatischen 65 
alpha,omega-Dinitrilen in Gegenwart eines Katalysators zur 
Verfugung zu stellen, das die genannten Nachteile nicht auf- 
weist und das die Herstellung von alpha,omega- Aminonitri- 



len rnit hoher SelekuvitSt auf technisch einfache und wirt- 
schaftliche Weise ermoglicht, hohe Standzeiten bei prak- 
tisch unverandertem Urnsatz und nach wie vor hoher alpha, 
omega-Aminonitrilselekhvitat hat.. 

DemgemaB wurde ein Verfahren zur Herstellung von ali- 
phatischen alpha,omega-Aniinonitrilen durch partielle Hy- 
drierung von aliphatischen alpha,omega-Dinitrilen in Ge- 
genwart eines Katalysators, der 

(a) Eisen oder eine Verbindung auf der Basis von Ei- 
sen oder deren Gemische enthalt und 

(b) von 0,01 bis 5 Gew.-% bezogen auf (a) eines Pro- 
motors auf der Basis von 2,3,4 oder 5 Elementen aus- 
gewahlt aus der Gruppe bestehend aus Aluminium, Si- 
lizium, Zirkonium, Titan und Vanadium sowie 

(c) von 0 bis 0,5 Gew.-% bezogen auf (a) einer Verbin- 
dung auf der Basis eines Alkali- oder Erdalkalimetalls, 
enthalt, dadurch gckcnnzcichnct, daB das vcrwcndctc 
alpha,omega-Dinitril 1,0 Gew.-ppm oder mehr Phos- 
phor enthalt, 

gefunden. 

Weiterhin wurden Katalysatoren, die durch die Reduktion 
und gegebenenfalls anschlieBende Passivierung eines Ma- 
gnetils erhaltlich sind, enlhaltend 

(a) Eisen oder eine Verbindung auf der Basis von Ei- 
sen oder deren Gemische, 

(b) 0,01 bis 5 Gew.-% bezogen auf (a) eines Promoters 
auf der Basis von 2, 3, 4, oder 5 Elementen ausgewahlt 
aus der Gruppe bestehend aus Aluminium, Silizium, 
Vanadium, Titan und Zirkonium, 

(c) 0 bis 0,5 Gew.-% bezogen auf (a) einer Verbindung 
auf der Basis eines Alkali metalls oder Erdalkalime- 
talls, 

wobei die Katalysatoren eine BET-Oberflache von 3 bis 
10 m 2 /g, ein Gesamtporenvolumen von 0,05 bis 0,2 ml/g, 
einen mittleren Porendurchmesser von 0,03 bis 0,1 urn und 
einen Porenvolumenanteil im Bereich von 0,01 bis 0,1 um 
von 50 bis 70% haben, gefunden. 

Bevorzugte Katalysator- Vorlaufer sind solche, in denen 
die Komponente (a) zu 90 bis 100 Gew.-%, bevorzugt 92 bis 
99Gew.-%, bezogen auf (a) Eisenoxide, Eisenhydroxide, 
Eisenoxyhydroxide oder deren Gemische enthalt. Als solche 
komrnen beispielsweise Eisen-(IH)-oxid, Eisen- (II JH)- 
oxid, Eisen-(H)-oxid, Bsen-(H)-hydroxid, Eisen-(IH)-hy- 
droxid oder Eisenoxydhydroxid wie FeOOH in Betracht. 
^eTOendet_werdenJconnen_synmetisch.hergestellte-oder-na^_ 
turlich vorkommende Eisenoxide, Eisenhydroxide oder Ei- 
senoxyhydroxide, wie Magneteisen stein (Magnetit), der im 
Idealfall mit Fe 3 0 4 beschrieben werden kann, Brauneisen- 
stein, der im Idealfall mit Fe203 - H2O beschrieben werden 
kann, oder Roteisenstein (Hamatit), der im Idealfall mit 
Fe2<>3 beschrieben werden kann. 

Bevorzugte Katalysator- Vorlaufer sind weiterhin solche, 
in denen Komponente (b) von 0,01 bis 5 Gew.-%, vorzugs- 
weise 0,1 bis 4 Gew.-%, insbesondere 0,1 bis 2 Gew.-% ei- 
nes Promotors auf der Basis von 2,3,4 oder 5 Elementen 
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Aluminium, Zir- 
konium, Silizium, Titan und Vanadium enthalt. 

Bevorzugte Katalysator- Vorlaufer sind weiterhin solche, 
in denen Komponente (c) von 0 bis 0,5 Gew.-%, vorzugs- 
weise 0,02 bis 0,2 Gew.-%, einer Verbindung auf der Basis 
cincs Alkali- oder Erdaikalimctalls, vorzugsweise ausge- 
wahlt aus der Gruppe bestehend aus Lithium, Natrium, Ka- 
lium. Rubidium, Casium, Magnesium und Calcium enthalt. 

Bei den erfindungsgemaBen Katalysatoren kann es sich 
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wahlt man die Verweilzeit so, dafi ein Maximum an Aus- 
beute crreicht wird, beispielsweise im Bereich von 50 bis 
275, vorzugsweise von 70 bis 200 min. 

Bei der Suspensionsfahrweise setzt man als T^osungsmk- 
tel bevorzugt Ammoniak, Amine, Diamine und Triamine 
mit 1 bis 6 C-Atomen wie Trimethylamin, Trielhylamin, 
Tripropylamin und Tributyiamin oder Alkohole, insbeson- 
dere Methanol und Ethanol, besonders bevorzugt Ammo- 
niak ein. ZweckmaBig wahlt man eine Dinitrilkonzentration 
im Bereich von 10 bis 90, vorzugsweise von 30 bis 80, be- 
sonders vorzugsweise von 40 bis 70 Gew.-%, bezogen auf 
die Summe von Dinitril und Losungsmittel. 

Die Menge an Katalysator wahlt man im allgemeinen so, 
dafi die Katalysator-Menge im Bereich von 1 bis 50, bevor- 
zugt von 5 bis 20 Gew.-%, bezogen auf die eingesetzte 
Menge an Dinitril, betragL 

Die Suspensionshydrierung kann man diskontinuierlich 
odcr, bevorzugt kontinuicrlich, in der Rcgcl in der Fliissig- 
phase durchfuhren. 

Man kann die partielle Hydrierung auch diskontinuierlich 
oder kontinuierlich in einem Festbettreaktor in Riesel- oder 
Sumpffahrweise durchfuhren, wobei man ublicherweise 
eine Temperatur im Bereich von 20 bis 150, vorzugsweise 
von 80 bis 120°C und einen Druck in der Regel im Bereich 
von 2 bis 40, vorzugsweise von 3 bis 30 MPa wahlL Bevor- 
zugt fuhrt man die partielle Hydrierung in Gegenwart eines 
Losungsmittels, bevorzugt Ammoniak, Amine, Diamine 
und Triamine mit 1 bis 6 C-Atomen wie Trimethylamin, 
Triethylamin, Tripropylamin und Tributyiamin oder Alko- 
hol, bevorzugt Methanol und Ethanol, besonders bevorzugt 
Ammoniak durch. In einer bevorzugten Ausflihrungsform 
wahlt man einen Gehalt an Ammoniak im Bereich von 1 bis 
10, bevorzugt von 2 bis 6 g pro g Adipodinitril. Bevorzugt 
wahlt man dabei eine Katalysatorbelastung im Bereich von 
0,1 bis 2,0, vorzugsweise von 0,3 bis 1,0 kg Adipodini- 
tril/1 • h. Auch hier kann man durch Veranderung der Ver- 
weilzeit den Umsatz und damit die Selektivitat gezielt ein- 
stellen. 

Die partielle Hydrierung kann man in einem ublichen, 
hierfur geeigneten Reaktor durchfuhren. 

Bei der Hydrierung erhalt man eine Mischung, die 6- 
Aminocapronitril, Hexamethylendiamin und Adipodinitril 
enthalt. 

Die Abtrennung von 6-Aminocapronitril, Hexamethylen- 
diamin und einem im wesentlichen Adiponitril enthaltenden 
Teil von der Mischung kann in an sich bekannter Weise, vor- 
zugsweise destillativ, beispiels weise gemafi der DE-A 195 
002 22 oder der Deutschen Anmeldung 19 548 289.1, 
gleichzeitig oder nacheinander erfolgen. 

Das nach dem erfindungsgemafien Verfahren erhaltene 



ADN = Adipodinilril 
ACN = 6-Aminocapronitril 
HMD = Hexamethylendiamin 
DCH = cis + trans- 1,2-Di ami nocyclohexan 
5 AMCPA = l-Amino-2-aminomethylcyclopentan 

Beispiel 1 



10 



a) Katalysatorherstellung 



Der Katalysator wurde hergestellt durch sechsstiindiges 
Tempem eines Magnetiterzes bei 150°C unter Stickstoff. 
Das verwendete Magnetiterz hatte folgende Zusammenset- 
zung: 72 Gew.-% Fe, 0,07 Gew.-% Al, 0,03 Gew.-% Ca, 

15 0,04Gew.-% Mg, 0,11 Gew.-% Si, 0,01 Gew.-% Ti, Rest 
Sauerstoff. Die Summe der Promotoren aus Gruppe b) liegt 
bei 0,19 Gew.-%, die Summe der Promotioren aus Gruppe 
c), gcrcchnct als Oxide, liegt bei 0, 1 1 Gcw.-%. 

Der abgekuhlte Schmelzbiock wurde im Backenbrecher 

20 zerkleinert und eine Siebfraktion der TeilchengroBe 3 bis 
6 mm ausgesiebt Der oxidische Katalysator wurde im 
H 2 /N r Strom bei 450°C 72 Stunden lang reduziert. Nach 
Abkuhlen unter Stickstoff auf Raumtemperatur wurde der 
Fe-Katalysator mit einem N 2 /Luft-Strom passiviert (24 h 

25 mil 1% Luft in Slickstofl), wobei darauf geachlet wurde, 
daB die Temperatur im Katalysatorbett nicht uber 45°C an- 
stieg. 
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b) Partielle Hydrierung von ADN zu ACN 



— Adipodinitril-kann-emeut-fiirdie-partielle-Hydrieruh^zir 
Hexamethylendiamin und 6-Aminocapronitril verwendet 
werden, wobei durch saure Behandlung des ruckzufuhren- 
den ACN eine Aufpegelung von Nebenprodukten vermie- 
den wird, die eine spezifikauonsgerechte Herstellung von 
Hexamethylendiamin und/oder 6-Aminocapronitril verhin- 
dern und/oder die Standzeit des Katalysators fiir die partielle 
Hydrierung negativ beeinflussen. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalt man al- 
pha,oinega-Aminonitrile in guten Selektivitaten. Des weite- 
ren weisen die erfindungsgeraaB eingesetzten Katalysatoren 
ein deutlich iangere Standzeit, bei gleichzeitig hoher ACN- 
Selektivitat auf, als vergleichbare Katalysatoren aus dem 
Stand der Technik. Die alpha,omega-Aminonitrile sind 
wichtigc Ausgangsvcrbindungcn zur Herstellung von cycli- 
schen Lactamen, insbesondere 6-Aminocapronitril fur Ca- 
prolactam. 
In den Beispielen bedeuten: 



Ein Rohrreaktor (Lange 180 cm, d = 30 mm) wurde mit 
740 ml (1819 g) der nach (a) hergestellten Katalysatormasse 
befullt und drucklos im WasserstorTstrom (500 Nl/h) redu- 
ziert. Dabei wurde die Temperatur innerhalb von 24 h von 
35 30°C auf 340°C angehoben und anschlieBend 72 h bei 
340°C gehalten. 

Nach Absenken der Temperatur wurde dem Reaktor bei 
250 bar ein Gemisch aus 400 ml/h ADN, welches aus 1,3- 
Butadien und Cyan wasserstorT (HCN) hergestellt wurde und 
40 einen Phosphor-Gehalt von 4Gew.-ppm hatte, 660 ml/h 
Ammoniak und 500 Nl/h WasserstorT zugefulirt. 

Nach einer Laufzeit von 2000 h bei einer Reaktionstem- 
peratur von 120°C war, bei iiber die gesamte Laufzeit kon- 
stantem Umsatz und konstanter Gesamtselektivitat (ACN + 
45 HMD) von 99%, die ACN-Selektivitat nur unwesentlich 
von 50% auf 48% abgef alien. 

Der Gehalt an DCH im Hydrieraustrag betrug 2000 Gew.- 
ppm, bezogen auf HMD. 

Der Gehalt an AMCPA im Hydrieraustrag betrug 
50 50 Gew.-ppm, bezogen auf HMD. 
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Vergleichsbeispiel 
a) Katalysatorherstellung 



Durch Tempem eines Gemischs aus Magnetit, Kalium- 
carbonat, AI2O3, Calciumcarbonat, Brechen der erstarrten 
Schmelze und Sieben gemaB A.B. Stiles, T.A. Koch, Cata- 
lyst Manufacture (1995) S. 167/68 wurde eine oxidische 
60 Masse folgender Zusammensetzung erhalten: 

l,lGew.-% K 2 0, 3,0Gew.-% Ab0 3 , 2,3Gew.-% CaO, 
0,1 1 Gew.-% Si, 0,01 Gew.-% Ti, Rest Fe-Oxide. 

AnschlieBend wurde diese Masse im N 2 /H 2 -Strom bei 
450°C 72 h reduziert, bei Raumtemperatur mit einem 
65 N 2 /Luft-Gcmisch (24 h mil 1% Luft in Stickstoflf), wobei 
die Temperatur im Katalysatorbett nicht iiber 45°C stieg, 
passiviert und mit Wasser 7 Tage gewaschen. 
Die erhaltene Katalysatormasse hatte folgende Zusam- 
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um Voll- oder Tragerkatalysatoren handeln. Als Tragermate- 
ri alien kommen beispielsweise porose Oxide wie Alumini- 
umoxid, Siliziumdioxid, Alumosilikate, Lanthanoxid, Ti- 
tandioxid, Zirkondioxid, Magnesiumoxid, Zinkoxid, und 
Zeolithe sowie Aktivkohle oder Mischungen davon in Be- 5 
trachL 

Die Herstellung erfolgt in der Regel derart, daB man \br- 
laufer der Komponente (a) gewunschtenfails zusammen mil 
Vorlaufern der Promotoren Komponenten (b) und ge- 
wunschtenfails mit Vorlaufern der Spurenkomponenten (c) 10 
in Gegenwan oder Abwesenheit von Tragermaterialien (je 
nachdem weicher Katalysatortyp gewunscht ist) ausfallt, ge- 
wunschtenfails den so erhaltenen Katalysatorvorlaufer zu 
Strangen oder Tabletten verarbeitet, trocknet und anschlie- 
Bend calciniert. Tragerkatalysatoren sind im allgemeinen 15 
auch erhaltlich, indem man den Trager mit einer Losung der 
Komponenten (a), (b) und gewunschtenfails (c) trankt, wo- 
bci man die cinzclncn Komponenten gleichzcitig oder nach- 
einander zugeben kann, oder indem man die Komponenten 
(a), gewunschtenfails (b) und (c) auf den Trager nach an sich 20 
bekannten Methoden aufspriiht. 

Als Vorlaufer der Komponenten (a) kommen in der Regel 
gut wasserlosliche Sake des Eisens wie Nitrate, Chloride, 
Acetate, Formiate und Sulfate in Betracht, vorzugsweise Ni- 
trate. 25 

Als Vorlaufer der Komponenten (b) kommen in der Regel 
gut wasserlosliche Salze oder Komplexsalze der zuvor ge- 
nannten Metalle und Halbmetalle wie Nitrate, Chloride, 
Acetate, Formiate und Sulfate in Betracht, vorzugsweise Ni- 
trate. 30 

Als Vorlaufer der Komponenten (c) kommen in der Regel 
gut wasserlosliche Salze der zuvor genannten Alkalimetalle 
und Erdalkalimetalle wie Hydroxide, Carbonate, Nitrate, 
Chloride, Acetate, Formiate und Sulfate in Betracht, vor- 
zugsweise Hydroxide und Carbonate. 35 

Die Fallung erfolgt im allgemeinen aus waBrigen Losun- 
gen, wahlweise durch Zugabe von Fallungsreagenzien, 
durch Anderung des pH-Wertes oder durch Anderung der 
Temperatur. 

Ublicherweise trocknet man die so erhaltene Katalysator- 40 
vormasse im allgemeinen bei Temperaturen im Bereich von 
80 bis 150, vorzugsweise von 80 bis 120°C vor. 

Das Calcinieren nimmt man ublicherweise bei Tempera- 
turen im Bereich von 150 bis 500, vorzugsweise von 200 bis 
450°C in einem Gasstrom aus Luft oder Stickstoff vor. 45 

Nach dem Calcinieren setzt man die erhaltene Katalysa- 
tormasse im allgemeinen einer reduzierenden Atmosphare 
aus ("Aktivierung"), beispielsweise indem man sie bei einer 
Temperatur im Bereich von 200 bis 500, vorzugsweise von 
250 bis 400°C 2 bis 24 h einer Wasserstoff-Atmosphare 50 
oder einer Gasmischung, enthaltend Wasserstoff und ein 
"Ihertgas wie~Stickstoff, aussetzt7Die~Katalysatorbelastung 
betragt hierbei bevorzugt 200 1 pro 1 Katalysator. 

Vorteilhaft fuhrt man die Aktivierung des Katalysators di- 
rekt im Synthese-Reaktor durch, da hierdurch ublicherweise 55 
ein ansonsten erforderlicher Zwischenschritt, namlich die 
Passivierung der Oberflache bei ublicherweise Temperatu- 
ren im Bereich von 20 bis 80, vorzugsweise von 25 bis 35°C 
mittels Sauers toff-Sticks toff-Mischungen wie Luft, weg- 
fallt. Die Aktivierung passivierter Katalysatoren nimmt man 60 
dann bevorzugt im Synthese-Reaktor bei einer Temperatur 
im Bereich von 180 bis 500, vorzugsweise von 200 bis 
350°C in einer Wasserstoff-haltigen Atmosphare vor. 

Die BET-Oberflache der erfindungsgemaBen Katalysato- 
ren, bestimmt durch N 2 - Adsorption nach DIN 66 131, licgt 65 
im Bereich von 3 bis 10 m 2 /g. 

Das Gesamtporenvolumen der erfindungsgemaBen Kata- 
lysatoren, bestimmt mit der Hg-Porosimeirie nach DIN 



66 133, liegt im Bereich von 0,05 bis 0,2 ml/g. 

Der mitdere Porendurchmesser der erfindungsgemaBen 
Katalysatoren, errechnet aus der Porenvolumenverteilung, 
die mit der Hg-Porosimetrie nach DTN 66 133 bestimmt 
wurde, liegt im Bereich von 0,03 bis 0,1 um. 

Der Porenvolumenanteil der Poren mit einer Dimension 
von 0,01 bis 0,1 um der erfindungsgemaBen Katalysatoren, 
abgelesen aus der Porenvolumenverteilung, die mit der Hg- 
Porosimetrie nach DIN 66 133 bestimmt wurde, betragt 50 
bis 70 Vol.-%. 

Die Katalysatoren konnen als Festbettkatalysatoren in 
Sumpf- oder Rieselfahrweise oder als Suspensionskatalysa- 
toren eingesetzt werden. 

Als Ausgangsstoffe im erfindungsgemaBen Verfahren 
werden aliphatische alpha,omega-Dinitrile der allgemeinen 
Formel I 

NC-(CH 2 ) n -CN I 

in der n eine ganze Zahl von 1 bis 10, insbesondere 2, 3, 4, 5 
und 6, bedeutet, eingesetzt. Besonders bevorzugte Verbin- 
dungen I sind Bernsteinsauredinitril, Glutarsauredinitril, 
Adipinsauredinitrii ("Adiponitril"), Pimelinsauredinitrii und 
Korksauredinitril ("Suberonitril"), ganz besonders bevor- 
zugt Adiponilril. 

Die Dinitrile der allgemeinen Formel I enthalten 
1,0 Gew.-ppm oder mehr Phosphor. Gut geeignet sind Dini- 
trile, deren Phosphorgehalt, bestimmt mit Atomemissions- 
spektroskopie nach saurem AufschluB des ADN, im Bereich 
von 1 bis 100 Gew.-ppm, vorzugsweise im Bereich von 1 
bis 20 Gew.-ppm, bezogen auf das Dinitril I oder das Dini- 
trilgemisch, enthaltend Dinitrile der allgemeinen Formel I, 
liegt. Der Phosphor kann in mannigfaltiger Form im Ge- 
misch mit dem Dinitril I oder den Dinitrilen I vorliegen, so 
zum Beispiel als organisches Phosphit oder Phosphin oder 
deren jeweiligen Zersetzungs- oder Folgeprodukte. Als sehr 
gut geeignet haben sich Dinitrile I erwiesen, die aus al- 
pha,omega-Dienen mit Cyanwasserstoff - wie beispiels- 
weise in Weissermel, Arpe, Industrieile Organische Chemie, 
2. Auflage, Seiten 233 bis 234 (1978), beschrieben - herge- 
stellt wurden. Besonders gut geeignet ist alpha,omega-Adi- 
podinitril, das durch Cyan wasserstoff addition an 1,3-Buta- 
dien, beispielsweise wie in Weissermel, Arpe, Industrieile 
Organische Chemie, 2. Auflage, Seiten 233 bis 234 (1978), 
beschrieben, erhaltlich ist. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren werden die vor- 
stehend beschriebenen Dinitrile I vorzugsweise in Gegen- 
wart eines Losungsmittels unter Verwendung eines Kataly- 
sators partieil zu alpha,omega-Aminonitrilen der allgemei- 
nen Formel II 



NC-(CH2)7CH?NH— II 

hydriert, wobei n die vorstehend genannte Bedeutung hat. 
Besonders bevorzugte Aminonitriie II sind solche, in denen 
n einen Wert von 2, 3, 4, 5 oder 6 hat, insbesondere 4, & h. 
4-Aminobutansaurenitril, 5-Aminopentansaurenitril, 6- 
Aminohexansaurenitril ( ,, 6-Aminocapronitri^ , ), 7-Amino- 
heptansaurenitril und 8-Aminooctansaureniuil, ganz beson- 
ders bevorzugt 6-AminocapronitriL 

Fiihrt man die Umsetzung in einer Suspension durch, 
wahlt man ublicherweise Temperaturen im Bereich von 40 
bis 150, vorzugsweise von 50 bis 100, besonders vorzugs- 
weise von 60 bis 90°C; den Druck wahlt man im allgemei- 
nen im Bereich von 2 bis 30, vorzugsweise von 3 bis 30, be- 
sonders bevorzugt von 4 bis 9 MPa. Die Verweilzeiten sind 
im wesentlichen von der gewiinschten Ausbeute, Selektivi- 
tat und dem gewiinschten Umsatz abhangig; ublicherweise 



